@ BUNDESREPUBLIK ® Offenlegungsschrift 

DEOTSCHLAND Q£ JQQ 45 ggg ft J 




DEUTSCHES 
PATENT- UND 
MARKENAMT 



(n) Aktenzeichen: 
(§) Anmeldetag: 
(§) Offenlegungstag: 



(3) Int. CI. 7 : 

A 61 L2/14 



100 45 585.9 
15. 9.2000 
28. 3.2002 



in 
00 
10 

u> 



LU 

Q 



(jj) Anmelder: 

Rudiger Haaga GmbH, 78727 Oberndorf, DE 

© Vertreter: 

Patentanwalte Ruff, Wilhelm, Beier, Dauster & 
Partner, 70174 Stuttgart 



@ Erfinder: 

Frost Robert, Dr., 84034 Landshut, DE; Awakowicz, 
Peter, Dr., 81371 Munchen, DE 
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(3) Verfahren zurn Sterilisieren und Depyrogenisieren gewaschener Behalter 

(57) Beschrieben wird ein Verfahren zum Sterilisieren und 
Depyrogenisieren gewaschener Behalter, wobei das De- 
pyrogenisieren nach dem Sterilisieren in einem geson- 
derten Arbeitsgang durchgefuhrt wird. Vorzugsweise 
wird das Sterilisieren durch Aufkondensieren eines Was- 
serdampf und Wasserstoffperoxiddampf enthaltenden 
Dampfgemisches durchgefuhrt. Zum Depyrogenisieren 
wird vorzugsweise ein Niederdruckplasma verwendet. 
Vor dem Sterilisieren werden die Behalter von eventuell 
vorhandener Restfeuchtigkeit befreit, beispielsweise 
durch Mikrowelleneinstrahlung. 
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Beschrcibung Gasgcmisch muss jcdoch vor dem Dcpyrogenisicrcn durch 

wtndsl werden und die liMichorwcisc am Gin ,«!,„ S h, . "'didtem AbsUnd in oner semcmsamen Ik. 
S bc^en, inflsscn vor den ffiSit ffX3S5S^ ^ ™" * ^ 

mengen verschen, in die SrtItalioJ351^ 2TS nach tL^TT™ 8 kan " ™» ««- Staffi- 

10004] In dem Wasscr, welches bcim Waschcn der Bchal SSl' "f 1 Anwcndungsfall, in optimaler Weisc durch- 

ter auf deren Oberflachen aufgebrach vS tefinden tich ne W f bclS P'° ? wcisc dureh Aufkondcnsicrcn ci- 

steLs bakterieile Endotoxins i g ™L*u£XZS£ » 2 n W^o^iddampf enthalten- 

ride. Diese sind Z/sllmembranbeTlaSile » Da »'P^«>«*es auf die Oberflachen der Behalter. 

gramnegativer Baklerien und 3?£ wSnSST oxT wet" Von W ^^ffper- 

sterben und dabei in ihre ZeUbestandlcfle zerfallen Kom Z^S T ^.TP L6sun 6 vorlje ^ "tfojgl 

men die Lipopolysaccharide in dh mZlTT^Z l & ' ^ Ke,mabt6teD rei " chemisch, durch die Ein- 

werden, ein Vorgang, der aUeemein ah DmmmM^ ai 8 akuvieren" isl unuefimert, doch findel 

bezeichnel wird »epyrogcn,s.cren durch gecgnelc Warmezufuhr an, Wassersloflperoxid eine 

10005] Das Depyrogcnisieren findel in der Praxis Uhli uS , ""f?** Physikalische Verandcrung siau, die 

eherweise dureh eine Behandlung be uUcncr 15L be! S w Ke,ma fr bt5,un ? bewirkl - Ein solehes "Aktivie- 

etwa 300%: slatl. Da diese CiS &Z? » 1„ d f ^^^roxids findel bei einer Kondcnsation 

dauer auch fur das Slen.isien* g^gne, s^wW dlS " S£ S ~ * 

tionelle Melhede ha, dieting ft'n NrchuTd ss u d e" dne nil T und -sehlieBend in 

Z weiVerfahrensschritl:e.niehtSnbedin £ ldie ai\rhoD lI ^ * 2V h ? T^™? de ™ Ka ^rdruck 

len Meihoden eingesetzl werden. Sfes ^tataSE itnd if H de f ^'P^isehes liegL 

dann, wenn es an sieh wun.schenswert wire BehSS d e till r ^f 1 ^ 5 ! n der Behandlungskammer 

beispielsweiseausKunstsloffbeslehen ^0^000^^ 8 8 ^ aufzukondens.erende Dampfgemisch auch ohne 

peraluren zu slerilisieren ' 8 g «S endel " Tragergasmedium an samlliche zu slerilisierenden 

[0006] Der Erfindune liect die Aufrahf 7,, r'm„H„ i ube "-«achen und benetzt diese mil einem diinnen homoge- 

Slerihsieren und ^S^ £^<^£ ^ d " 

variabler zu geslalten gewaschener flchalter ^ch dunner, nut den, bloBen Auge nahezu nichl sichlbarer 

[0007] Die Aufgabe wird dadurch celosl dass das Denv rnm si^t! tla8 /- a j S ' 

rogenisieren nach dem S le rili S ieren in Snem eionS, HP? ° as aufd,ez » s,enlls ^nden Oberflachen der Be- 

Arbeitsgangdurchgefuhrtwird halter aufkondensierte Dampfgemisch kann durch Evakuie- 

10008] Die Trennung der beiden Arbeitsschritlc enloecen Z. W elne '! ^ "^f ^ Siede P unkte von Wa "ser 

der iiblichen (Jepflogenhcil machl cs nSS, mr "nd Wasserstoffperoxid le.cht aus der Behandlungskammer 

zwei Vorgange die o^Se MeSo^e z S WeKbTscn ' ^ rden - isl somit weder ein nachlragliches Rei- 

genisieren durch Plasmaeinwirkung durchgeOihrl S ktnnen beSd T"! f " Behal,Cnl haften bleiben 

eignete Plasmagase in derLage sind durch ^ ekion^n und Hon 7 5 v T unterUmstanden ^ektive Slerilisa- 

lonenbeschuss sowie durch c£33^SkSn^^ ,» Ko"densat nicht schnell genug oder unler Um- 
lysacchande zu inakli vieren SS3lJoSS£^ 55 SS^^"- * f , entkeimenden Otartfctan oder 

dabei ein Hochfrequenz-Generato! SSaCtol ? h Flussigkeit enthallcnen Keime gelangcn kann. Es 

Hochfrequcnzleisrung sich fadotalTojySSSK etkop hen da' 'dJ' ^ t^T? ** ErflndUn8 V ° r S eSe " 

peln lass, und der beispielsweise mil eine^uel^nTn ' , n 8 T Wchcnen Bcnaltcr vor dem SlcrilWeiw 

Frequenzvon 13,56 MHz arbeite, zu fe tla ^ ne n vor icventuell vorhandenerRestfeuchligkeit befreit werden. 

[0010] Vorteilhaft wird » Depyrogcnisieren ein Nieder- 60 EES f Zj 7 f ^ Sleri,isie ^ nde ; n Oberflachen der Be- 
druckplasma verwendci. Dies hat den Voneil das e£ TJi t T ^TT 6 VCrSetZl ' der ein wirk "ngsvollcs Ste- 
les" Plasn,a crz.eugt werden kann IZZh^ZZrovo ^ A t ufkoDdensie ^ ** ™ Wasser und Was- 

nisierendenBehi nicht o*Z^1g£gl£. machl ^ beSlehenden Dam P r 8 c "' i!;ch - 

stet werden. mini n 

[0011] Als Plasmagas isl. ein Gas zu verwenden welches 65 K.f!T? vorladhaft ist es, wenn das Befreien von 
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schichi, evakuicrL Dadurch kann das zu verdampfcnde Was- 
scr bci spiels weisc bci eincr Temperalur von 60°C bercils 
seinen Siedepunkl erreichen. Dabci ist cs moglich, das Be- 
frcien von der Restfeuchtigkeit in dcr glcichen Bchand- 
lungskammer durchzufuhrcn, in wclcher das Sterilisiercn 
statlfindct. Das macht die Apparatur einfachcr, bcispiels- 
wcisc dadurch, dass ein und dicsclbe Vakuumpumpe fur die 
unlerschiedlichen Verfahrensschritte benutzt werden kann. 
|0018] GleichgOltig, ob man mil einer odcr mehrcren Bc- 
handlungskammcm arbeitel, sind die von dcr Anmcldcrin 
als am vorteilhafteslen angeschenen Verfahrensschritte in 
Kombination cin Bcfreien dcr Behalter von Restfeuchtigkeit 
durch Mikrowellcncinstrahlung, ein Sterilisiercn durch Auf- 
kondensieren eines Wasserdampf und WasserstorTpcroxid- 
dampf enthallcnden Dampfgemischcs auf die Obcrflachen 
der Behalter sowie ein Depyrogenisieren mittels eines Nic- 
derdruckplasmas. 

[0019] Wcitcrc Vorlcilc und Mcrkmalc dcr Erfindung cr- 
geben sich aus der nachfolgenden Beschreibung einiger 
Ausfuhrungsbeispielc. 
[0020] Es zeigen: 

10021] Fig. 1 ein Blockschaubild zum Erlautcrn dcr erfin- 
dungsgemaBcn Verfahrensschritte, 

[0022] Fig. 2 in schematise her Darstellung ein bevorzug- 
tes Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung. 
[0023] Gemiifi dcr schematischen Darstellung nach Fig, 1 
durch laufen die Behalter 1 eine Waschmaschinc 2, eine 
Trocknungskammer 3, eine Sterilisationskarnmer 4, eine 
Depyrogcnisierungskammer 5 sowie nachfolgend eine FU11- 
station 6 und-eine VerschlieBstation 7. Das Sterilisiercn in 
der Sterilisationskammer 4 und das Depyrogenisieren in der 
Dcpyrogenisierungskammer 5 findet erfindungsgemaB in 
gesonderten Arbeitsschritlen slatt. 

|0024] Wie durch Pfcile angedeutet, wird das Trocknen 
durch Mikrowelleneinstrahlung 8, das Sterilisieren durch 
Reaktionsgaszufuhrung 9 sowie das Depyrogenisieren 
durch Plasmagaszufuhrung 10 unlerstutzt. Als Reaktionsgas 
fur das Sterilisieren kann cin Dampfgemisch aus Wasser- 
dampf und Wasserstoffperoxiddampf verwendet werden. 
10025] Die Trocknungskammer 3, die Sterilisationskam- 
mer 4 und die Depyrogcnisierungskamnier 5 sind uber einen 
gemcinsamen Unlerdruckanschluss 11 an cine nicht darge- 
stellte Vakuumpumpe angeschlossen. 
[0026] Wie durch ein strichpunktiertes Rcchtcck angedeu- 
tet, konnen die Trocknungskammer 3, die Sterilisationskam- 
mer 4 und die Dcpyrogenisierungskammer 5 allernativ zu 
einer gemeinsamen Behandlungskarnmcr 12 zusammcnge- 
fassl werden, wobei jedoch die Verfahrensschritte des 
Trocknens, des Sterilisicrens und des Depyrogenisierens in 
zeitlichen Abstanden zueinander durchgefuhrl werden. 
[0027] In Fig. 2 ist schema! isch eine derartige gemein- 
samc Bchandlungskammer 12, welche geerdet ist, darge- 
stellt. Man erkennt die bcrcits gewaschenen Bchalier 1, die 
beispielsweise aus Glas oder KunststofT bestehen und von 
der eine Vielzahl in der Behandlungskarnmcr 12 angeordnet 
ist. Die Transportrichtung durch die Bchandlungskammer 
12 vcrlauft vom Betrachtcr auf die Zeichnungsebcnc zu, wo- 
bei die Behandlungskanimer 12 mil nicht dargcstellten Ein- 
lauf und Auslaufoffnungen und entsprechenden Schleusen 
versehen ist. 

|0028] Die einzelncn Behalter 1 sind in der Bchandlungs- 
kammer 12 auf eincm Gitlerrost 13 abgcsteili. Uber eine 
Unlerdruckleitung 14 und ein Ventil 16 ist die Bchandlungs- 
kammer 12 an eine Vakuumpumpe 15 angeschlossen. Diese 
kann fur cin Vakuum bis untcr cincm Pa ausgclcgl scin. 
[0029] In cinem ersien Verfahrensschritt werden die Be- 
halter 1 von ctwaiger Restfeuchtigkeit durch einen Trock- 
nungsvorgang befreit. Hierfur dientein Mikrowcllcngcnera- 



tor 17, dcr mil beispielsweise 2,45 GHz odcr eincr anderen 
gecignctcn Frcquenz arbeiteL Die Leistung dcr Mikrowellc 
wird irn vorlicgendcn Falle, als Bcispicl, uber einen Hohllci- 
ler 18 cingestrahlt. I?n Bercich der Behandlungskarnmcr 12 
5 ist der im Qucrschnitt rechtecklonnige Hohlleiter 18 zu ei- 
ner Antennc 19 aufgeweitet, die zur Behandlungskarruncr 
12 hin durch ein beispielsweise aus Quarzglas bcstchcndcs, 
mikroweilcntransparentes Fcnster 20 abgcschlosscn ist. Das 
Fensler 20 muss mechanisch sehr stabil sein, da in dcr Be- 
lt) handlungskammcr 12 Untcrdruck, in dcr Antennc 19 und 
dem Hohlleiter .18 jedoch Atmospharendruck herrscht. 
[0030] Zum Anpassen dcr Impedanz dcr bcladenen Bc- 
handlungskammer 12 an den Well en widers land des Hohllei- 
ters 18 ist cin Impcdanzwandler 21 vorgeschen, beispiels- 
15 weise cin Drci-Schrauben-Transformator. Zum Schutz des 
MikrowelJengenerators 17 bei dennoch vorhandener Fehl- 
anpassung ist zwischen dem Impcdanzwandler 21 und dem 
Mi krowcllcn generator 17 cin so gcnannlcr Isolator 22 angc- 
bracht, der die reflektierte Welle beispielsweise in eine Was- 
20 serlast abzweigt, d. h. in einen wassergekuhlten Widerstand, 
der denselben Wellenwiderstand besitzt wie der Hohlleiter 
18. 

[0031] Bei Einstrahlung der das Trocknen bewirkenden 
Mikrowelle in die Behandlungskanimer 12 konnen stehende 

25 Wellen enlstehen. Daraus resultieren Orte, an denen die 
Feldstarke und damit der Leistungseintrag im zeitlichen 
Mitlel einen maxinialen Wert erreicht, aber auch Orte, an 
denen der Leistungseintrag im zeitlichen Mittel annahemd 
Null ist. Behalter 1, die sich wahrend des Trocknungsvor- 

30 ganges an solchen Knotenpunkten befinden, lassen sich 
durch ein Bewegen des Gitterrostes 13 in Bereiche bringen, 
in denen ein Leistungseintrag stattfindet. Da die Wellen- 
lange etwa 12 cm betragt, ist der Abstand zwischen zwei 
Knotenpunkten etwa 6 cm. Optimal ware daher eine Ver- 

35 schiebbung der Behalter 1 wahrend der Trocknungsdauer 
urn 6 cm in jeder Raumrichlung. Zwecks Annaherung an 
diesen Idealzustand sind daher dem Gitlerrost 13 Antriebs- 
achscn 23 und 24 zugeordnet, die uber Winkelhebcl 25 mil 
dem Gitlerrost 13 verbunden sind. Die Winkelhebel 24 fuh- 

40 ren entsprechend der Richtung der Doppelpfeile eine chan- 
gierende Kreisbewegung aus, wobei die Antriebsachsen 23 
und 24 gegebenenfalls zusatzlich in ihrcr axialen Richtung 
changieren konnen. 

(0032] Nach dem Abschalten des Mi krowellen generators 

45 17 findet mit dem anschlieBenden Sterilisieren der Behalter 
1 der nachste Verfahrensschritt statt. Hierfur wird zunachst 
ein Dampfgemisch aus Wasserdampf und Wasserstoffper- 
oxiddampf erzeugt, wobei im Grunde unerhcblich ist, ob es 
sich beim jewciligen Dampf urn Nassdampf oder HeiB- 

50 dampf handell. Der Verdampfer bzw, Vergaser, dessen Bau- 
art im Grunde beliebig ist, ist mit der Bezugsziffer 26 verse- 
hen. Dem Verdampfer 26 wird uber eine Zuleitung 27 und 
ein Ventil 28 in Pfeilrichtung eine wassrige Losung von 
Wasserstoffperoxid mit der gewiinschlcn Konzentration zu- 

55 gefuhrt. Der Verdampfer 26 ist der Behandlungskanimer 12 
vorgeordnet, in welcher sich die zu sterilisicrenden und in- 
zwischen getrockneten Behalter 1 befinden. 
|0033j Wie schon bei der Mikrowcllentrocknung, wird 
auch fur das Sterilisieren die Behandlungskammer 12 in ge- 

60 wiinschter Weise evakuiert. AnschlieBend wird die Behand- 
lungskammer 12 durch SchlieBen eines Ventils 16 von der 
Vakuumpumpe 15 isoliert, so dass nicht mehr gesaugt wird. 
|0034] Durch Offnen eines Ventils 29 wird nun dafiir 
Sorge geiragen, dass das im Verdampfer 26 befindliche 

65 Dampfgemisch iiber die Lcitung 30 in die Bchandlungskam- 
mer 12 gelangt, vorzugsweise durch adiabatische Expan- 
sion. Der Druck im Verdampfer 26 muss dcmzufolge hoher 
scin als der Kammerdruck in der Behandlungskammer 12. 
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Wahrcnd dcr Expansion vcrgrof3crt sich das vom Dampfge- 
misch cingcnommcne Volumcn, wodurch das Darnpfge- 
misch dcutlich unter den Taupunkl abkuhll und an alien ihm 
zuganglichcn Oberflachcn der Ttehallcr 1 sowie des Gitler- 
rostes 13 und der Innenwandungcn der Behandlungskam- 5 
mer 12 kondensiert Dabei sleigl. der Druck in der Bchand- 
lungskammer 12 wieder an. Nach ciner vorgegebenen Zcil 
wird mil Hilfeder Vakuumpumpc 15 das Kondensal abge- 
zogen und die Behandlungskamrner 12 Ubcrcinc Zuleiiung 
3.1 und ein Vcntil 32 mil slerileni Spulgas bclulicL io 
[0035J In einern weiteren ArbciLsschritl findcl anschlic- 
Bend das Dcpyrogenisieren stall. Dies geschicht mil TJilfc 
eines Niederdruckplasmas bei ebenfalls evakuicrter Be- 
handlungskamrner 12. 

[0036] Uber cine Zuleitung 33 kann in die evakuicrte Be- 15 
handlungskammer 12 zu ionisierendes Plasmagas einge- 
fUhrt werden, vorzugsweisc mil Ozon angcreichener Sauer- 
stoff. Den Zuslrom des Plasmagascs rcgcll cin Drossclvcnlil 
34. Fur das Plasmagas selbst ist ein Gasbehallcr 35 vorgese- 
hen. Damit die bereits sterilisierten Behalter 1 nichl rekonla- 20 
miniert werden, ist die Zuleitung 33 uber cin Sicrilfilter 36 
an die Behandlungskamrner 12 angeschlossen. 
f 0()37] Dem Ziinden des fur die Depyrogcnisicrung beno- 
tigten Niederdruckplasmas dient ein Hochfrcqucnz-Gcnera- 
lor 37 von beispielsweise 13,56 MHz oder ciner anderen zu- 25 
gelassenen Frequenz. Der Hochfrequenz-Gencralor 37 er- 
zeugt eine Wechselspannung, welche durch ein Anpassnetz- 
werk 38, eine so genannte Matchbox, an das zu bildende 
Plasma ubcrtragen wird. Das Anpassnetzwerk 38 dient dent 
Zweck, die Irnpedanz der Last an den Wellenwiderstand des 30 
Hochfrequenz-Generators 37 anzupassen. Innerhalb der Be- 
handlungskamrner 12 befinden sich zwei gleichartigc Elek- 
troden 39 und 40. 

[0038] Es ist wichtig, dass die als Piatt en ausgcbildclcn 
Elektroden 39 und 40 gegen das Plasma eleklrisch isolien 35 
sind, was beispielsweise durch eine Beschichtung gesche- 
hen kann, die der Plasm aeinwirkung standhalt. Dicse Isoiic- 
rung sorgt dafiir, dass im zeitlichen Mittel iiber die Elektro- 
den 39 und 40 kein Gleichstrom flieBen kann, der in der 
Elektrodenrandschicht einen ohmschen Verlust zur Folge 40 
hatte. Vorzugsweise soilte keine der beiden Elektroden 39 
und 40 auf dem gleichen elektrischen Potential liegen wie 
die metallische Behandlungskamrner 12. Es solllc vielmehr 
ein symmetrischer Aufbau gewahlt werden, bei welchem 
beiden Elektroden 39 und 40 uber einen im Anpassnetzwerk 45 
38 enthaltenen ttbertrager galvanisch vom Masscpotentiat 
gctrennt werden. Beide Elektroden 39 und 40 sind dann ge- 
genUber dem Potential der metallischen Wand der Behand- 
lungskamrner 12 gleichberechtigt, was sich in einer weitgc- 
hend symmetrise hen Plasmageometrie ausdruckt. 50 
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gemacht wird. 

6. Vcrfahren nach cinem der Anspruchc 1 bis 5, da- 
durch gekennzeiehnet, dass das Sterilisieren und das 
Dcpyrogenisieren in zcil.lichcni Abstand in einer ge- 
meinsamen Behandlungskamrner durchgefuhrt wird. 

7. Verrahren nach cinem der Anspruchc 1 bis 6, da- 
durch gekcnnzcichnel, dass das Sterilisieren durch 
Aufkondensieren eines Wasserdampf und Wasscrstofl- 
peroxiddampf enthallenden Dampfgemisches auf die 
Oberflachcn dcr Behalter durchgefuhrt wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeieh- 
net, dass das Dampfgemisch in cinem Verdampfer er- 
zeugl und anschlieBend ohne Transport gasstrom in 
eine Behandlungskamrner geleitet wird, deren Kam- 
merdruck dcutlich unter dem Dampfdruck des Dampf- 
gemisches im Verdampfer liegt. 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekenn- 
zeiehnet, dass das aufkondensicrte Dampfgemisch 
durch Evakuieren auf einen Druck unterhalb der Siedc- 
punkte von Wasser und WasserstofTperoxid aus der Be- 
handlungskammer entfernt wird. 

10. Vcrfahren nach einem der Anspruchc 1 bis 9, da- 
durch gekennzeiehnet, dass die gewaschenen Behalter 
vor dem Sterilisieren von eventuell vorhandener Rest- 
feuchtigkeit befreit werden. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeiehnet, dass das Befreien von der Restfeuchtigkeit 
durch Mikrowellencinstrahlung durchgefuhrt: wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, dadurch ge- 
kennzeiehnet, dass das Befreien von der Restfeuchtig- 
keit in der gleichen Behandlungskamrner durchgefuhrt 
wird, in weicher das Sterilisieren stattfindet. 



Hierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zum Sterilisieren und Depyrogenisieren 
gewaschener Behalter, dadurch gekennzeiehnet, dass 55 
das Depyrogenisieren nach dem Sterilisicren in einem 
gesonderten Arbeitsgang durchgefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeieh- 
net, dass das Depyrogenisieren durch Plasmaeinwir- 
kung durchgefuhrt wird. 60 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeieh- 
net. dass zum Depyrogenisieren ein Niederdruck- 
plasnia verwendet. wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekenn- 
zeiehnet, dass zum Erzcugcn des Plasmas cin Ozon 65 
enthaltendes Gasgemisch verwendet wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeieh- 
net, dass das Gasgemisch durch ein Slerilliller kcimfrci 
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